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ISO 3632=2:1993(F) 

Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une féderation 
mondiale d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de 
I’ISO). L’élaboration des Normes internationales est en général confiée aux 
comites techniques de I’ISO. Chaque comite membre interesse par une 
étude a le droit de faire partie du comite technique creé à cet effet. Les 
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen- 
tales, en liaison avec I’ISO participent également aux travaux. L’ISO colla- 
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEI) 
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique. 

Les projets de Normes internationales adoptes par les comites techniques 
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme 
Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins des co- 
mites membres votants. 

La Norme internationale ISO 3632-2 a éte Alaboree par le comite techni- 
que lSO/TC 34, Produits agricoles alimentaires, sous-comité SC 7, 
Epices. 

Cette Premiere édition de I’ISO 3632-2, conjointement avec I’ISO 3632-1, 
annule et remplace I’ISO 3632:1980, dont elle constitue une revision 
technique. 

LYS0 3632 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre gé- 
neral Safran (Crocus sativus Linnaeus): 

- Partie 1: Spécifications 

- Partie 2: Méthodes d‘essai 
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0 ISO ISO 3632=2:1993(F) 

Introduction 

Le safran etant une épice coûteuse, les méthodes générales d’analyse des 
épices ne sont pas toujours adaptées, car elles nécessitent l’utilisation de 
prises d’essais importantes. C’est la raison pour laquelle il a eté décidé 
de regrouper dans la présente partie de I’ISO 3632 les méthodes d’ana- 
lyse spécifiques au safran, lorsque les normes générales ne pouvaient être 
utilisées. 

. . . 
III 
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NORME INTERNATIONALE 0 ISO ISO 3632=2:1993(F) 

Safran (Crocus safi’vus Linnaeus) - 

Partie 2: 
Méthodes d’essai 

1 Domaine d’application 

La présente partie de I’ISO 3632 prescrit les metho- 
des appropriées pour l’analyse du safran obtenu à 
partir des fleurs de Crocus sativus Linnaeus. 

*Elle est applicable à l’analyse du safran présenté sous 
l’une des formes suivantes: 

- soit en filaments entiers sous forme d’une masse 
de filaments lâche, souple, élastique et hygrosco- 
pique; 

- soit en poudre. 

NOTE 1 Les spécifications du safran sont données dans 
NS0 3632-l. 

2 Références normatives 

Les normes suivantes contiennent des dispositions 
qui, par suite de la reférence qui en est faite, consti- 
tuent des dispositions valables pour la présente partie 
de I’ISO 3632. Au moment de la publication, les édi- 
tions indiquées étaient en vigueur. Toute norme est 
sujette à révision et les parties prenantes des accords 
fondes sur la présente partie de I’ISO 3632 sont invi- 
tees à rechercher la possibilité d’appliquer les editions 
les plus recentes des normes indiquees ci-apres. Les 
membres de la CEI et de I’ISO possédent le registre 
des Normes internationales en vigueur à un moment 
donne. ’ 

ISO 928:1980, Épices - Dhermina tion des cendres 
totales. j 

ISO 930:1980, Épices - D6termina tion des cendres 
insolubles dans l’acide. 

ISO 3632-l : 1993, Safran (Crocus sativus Linnaeus) 
- Partie 1: Spécifications. 

3 Définitions 

Pour les besoins de la présente partie de I’ISO 3632, 
les définitions donnees dans I’ISO 3632-l et les défi- 
nitions suivantes s’appliquent. 

3.1 teneur en eau et matières volatiles: Perte de 
masse déterminée dans les conditions decrites et 
exprimée en pourcentage en masse de I’echantillon. 

3.2 pouvoir colorant: Principalement dû au contenu 
en crocine, il se definit par la mesure de la densite 
optique au maximum, vers 440 nm. 

3.3 saveur amère: Principalement due au contenu 
en picrocrocine, elle se definit par la mesure de la 
densité optique au maximum, vers 257 nm. 

3.4 flaveur: Principalement due’ au contenu en 
safranal, elle se définit par la mesure de la densité 
optique au maximum, vers 330 nm. 
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ISO 3632-2:1993(F) 0 ISO 

4 Préparation de l’échantillon pour essai ou si l’on doit realiser les analyses complémentaires 

et ordre des essais (par exemple, azote, cellulose). 

4.1 Masse minimale de l’échantillon pour 
essai 

IMPORTANT - En raison du prix 6lev6 du safran, 
la masse d’6chantillon reçue dans les laboratoires 
pour réaliser les analyses est souvent restreinte. 

La masse minimale de I’echantillon pour laboratoire 
doit être de 10 g (5 g x 2) afin de realiser l’ensemble 
des analyses courantes en double. 

Des quantités supérieures d’echantillon doivent être Réaliser, dans l’ordre indique, les verifications et 
mises à disposition des laboratoires en cas de litige, analyses, selon le schéma donne au tableau 2. 

4.2 Mode opératoire 

4.2.1 Safran en filaments 

Realiser, dans l’ordre indique, les verifications et 
analyses, selon le schéma donne au tableau 1. 

4.2.2 Safran en poudre 

I 
Tableau 1 - Safran en filaments: ordre des modes opératoires 

I m I 
Mode opbratoire Prise 

Ordre d’essai Commentaires 
(echantillon: 5 g x 2 = 10 g ) g 1 

1 Essai d’identification (article 5) 5 Essai non destructif 

2 Determination des restes floraux (article 6) 3 

3 
I 

Determination des matieres etrangeres (article 7) 
I 

3 

4 
I 

Regroupement et mélange de tous les élements séparés 
I 

5 
lors de ces déterminations (articles 5 à 7) 

5 1 Séparation de l’échantillon pour essai reconstitue: echantillon A (3 g ) 

Échantillon rejeté si présence d’elements végétaux au- 
tres que ceux du Crocus sativus Linnaeus 

Essai non destructif 

Échantillon reconstitue après reincorporation des restes 
floraux separés précédemment 

Retour à Mchantillon pour essai initial de 5 g 

rt echantillon B (2 g ) 

6A 

7A 

8A 

Échantillon A (3 g) 

Determination de la teneur en eau et en matieres vola- 
tiles (article 9) 

Determination de la teneur en cendres totales 
(article 10) 

Determination de la teneur en cendres insolubles dans 
l’acide (article 11) 

Échantillon B (2 Q) 

2,5 Conserver I’echantillon pour la détermination des cen- 
dres totales et des cendres insolubles dans l’acide 

2 Échantillon restant après 6A 
(approx.) 

Échantillon restant apres 7A 

6B I l Broyage et tamisage (article 12) 2 

7B Determination des principes caractéristiques (article 13) 0,5 r 
88 Chromatographie sur couche mince (article 14) 0,05 

Effectuer le broyage conformément à l’article 12, de 
maniere à obtenir une poudre passant à 95 % au travers 
d’un tamis de 500 pm d’ouverture de maille 

NOTE - II reste 0,5 g d’échantillon A et 1,45 g d’échantillon B qui peuvent servir à d‘autres déterminations ou à refaire 
certaines analyses en cas d’incidents. 
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0 ISO ISO 3632=2:1993(F) 

Tableau 2 - Safran en boudre: ordre des modes ohatoires - ------- - - -~~ .- . 

Mode opératoire Prise 
Ordre d’essai Commentaires 

(échantillon: 5 g ‘x 2 = 10 g 1 9 

1 Essai d’identification (article 5) 0,5 Ne pas poursuivre l’analyse si la réaction colori- 
métrique n’est pas correcte 

2 Examen microscopique (article 8) , 0,Ol à 
0,02 

3 Séparation de I’echantillon restant (4,48 g ) en échantillon A (25 g ) et échantillon B (1,98 g ) 

Échantillon A (2,5 g) 

4A Détermination de la teneur en eau et en matières . , 2,5 Conserver l’échantillon pour la détermination des 
volatiles (article 9) cendres totales et des cendres insolubles dans 

l’acide 

5A Determination de la teneur en cendres totales (ar- 2 Échantillon r-estant aprés 4A 
ticle 10) (approx.) 

6A Détermination de la teneur en cendres insolubles Échantillon restant après 5A 
dans l’acide (article II) 

Échantillon B (1,98 g) 

4B Tamisage . 1,98 Vérifier que 95 % de la poudre passe au travers 

Rebroyage éventuel si la poudre est > 500 prn 
d’un tamis de 500 prn d’ouverture de maille 

(article 12) 

5B Détermination des principales caractéristiques (ar- 0,5 
ticle 13) 

6B Chromatographie sur couche mince (article 14) 0,05 

NOTE - II reste 0,5 g d’échantillon A et 1,43 g d’échantillon B qui peuvent servir à d’autres déterminations ou à refaire 
certaines analyses en cas d’incidents. 

5 Essai d’identification 5.2.3 Mode opératoire 

5.1 Généralités 

Cet essai préliminaire peut éviter de realiser les ana- 
lyses chimiques suivantes s’il apparaît qu’il ne s’agit 
pas de safran pur. 

5.2 Safran en filaments 

52.1 Principe 

Examen visuel à la loupe binoculaire. 

5.2.2 Appareillage 

5.2.2.1 Loupe binoculaire, d’un grossissement 
maximum de xl 0. 

Étaler l’échantillon pour essai de safran en filaments 
et l’examiner à la loupe binoculaire (5.2.2.1). 

5.2.4 Interprétation des résultats 

Tous les filaments doivent appartenir à la plante de 
Crocus sativus Linnaeus. 

Rejeter I’echantillon s’il y a présence de matiére vé- 
gétale autre que celle appartenant au Crocus sativus 
Linnaeus. 
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5.3 Safran en poudre 6.2 Appareillage 

5.3.1 Principe 

Utilisation d’une reaction calorimétrique. 

5.3.2 Réactifs 

Utiliser uniquement des reactifs de qualité analytique 
reconnue et de l’eau distillee ou déminéralisée, ou de 
l’eau de pureté equivalente. 

5.3.2.1 Acide sulfurique, p = 1,19 g/l. 

5.3.2.2 Diphénylamine, ne produisant aucune réac- 
tion colorée avec l’acide sulfurique. 

5.3.2.3 Solution de diphbnylamine, préparée 
comme suit: 

Mélanger 0,l g de diphénylamine (5.3.2.2) à 20 ml 
d’acide sulfurique (5.3.2.1) et 4 ml d’eau. 

5.3.3 Appareillage 

5.3.3.1 Capsule en porcelaine, à fond plat. 

5.4 Mode opératoire 

Prelever à partir de l’echantillon B (voir tableau2) 
0,5 g de safran. 

Placer cette prise d’essai dans la capsule en porcelaire 
(5.3.3.1) contenant la solution de diphénylamine 
(5.3.2.3). 

5.4.1 Interpr&ation des rkultats 

Le safran pur produit immédiatement une couleur 
bleue qui tourne rapidement au rouge-brun. 

La couleur bleue doit persister en présence de ni- 
trates. 

6 Détermination de la teneur en restes 
floraux dans le safran en filaments 

6.1 Principe 

Séparation physique des restes floraux présents dans 
une prise d’essai et pesée. 

6.2.1 Verre de montre, 

6.2.2 Petite pince de laboratoire. 

6.2.3 Balance analytique, précise à 0,Ol g prés. 

6.3 Mode opératoire 

6.3.1 Prise d’essai 

Peser, a 0,Ol g près, environ 3 g d’échantillon pour 
essai. 

NOTE 2 En raison de la faible masse de la prise d’essai, 
il est souhaitable que le prélèvement résulte d’un échan- 
tillon homogénéisé. 

6.3.2 Détermination 

Étaler le produit sur une feuille de papier gris neutre. 
À l’aide de la petite pince (6.2.2), séparer tous les fi- 
laments jaunes attaches ou libres, et autres restes 
floraux qui peuvent s’y trouver. 

Peser, à 0,Ol g prés, sur la balance analytique 
(6.2.3), le verre de montre (6.2.1) préalablement sé- 
ché. 

Transferer les restes floraux séparés sur le verre de 
montre pesé et séche et peser l’ensemble à 0,Ol g 
prés. 

6.4 Expression des résultats 

La teneur en restes floraux de l’échantillon, exprimée 
en pourcentage en masse, est égale a 

b2 100 -ml> X- 
mo 

où 
Q est la masse, en grammes, de la prise d’es- 

sai; 

ml est la masse, en grammes, du verre de 
montre; 

Q est la masse, en grammes, du verre de 
montre contenant les restes floraux. 
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7 Détermination de la teneur en 
matières étrangères dans le safran en 
filaments 

7.1 Principe 

Séparation physique des matières étrangères pré- 
sentes dans une prise d’essai et pesée. 

7.2 Appareillage 

Même appareillage que celui spécifié a l’article 6, 

7.3 Mode opératoire 

7.3.1 Prise d’essai 

NOTE 3 En raison de la faible masse de la prise d’essai, 
il est souhaitable que le prélévement résulte d’un échan- 
tillon homogénéisé. ’ 

Reconstituer l’echantillon pour essai (environ 3 g) en 
réincorporant les restes floraux separés précédem- 
ment et détermines selon l’article 6. Bien 
homogeneiser, puis peser I’echantillon à 0,Ol g prés 
sur la balance analytique. 

7.3.2 Détermination 

Étaler le produit sur une feuille de papier gris neutre. 
À l’aide de la petite pince ou de tout autre. moyen 
approprie, séparer les matieres étrangéres de la prise 
d’essai. 

Peser, à 0,Ol g près, sur la balance analytique, le 
verre de montre préalablement seche. 

Transferer les matieres étrangères séparées sur le 
verre de montre et peser l’ensemble à 0,Ol g prés. 

7.4 Expression des résultats 

La teneur en matieres étrangéres de l’échantillon, ex- 
primée en pourcentage en masse, est égale à 

b3 100 -ml> X- 
Illo 

où 

mo 

ml 

Q 

est la masse, en grammes, de la prise d’es- 
sai; 

est la masse, en grammes, du verre de 
montre; 

est la masse, en grammes, du verre de 
montre contenant les matieres étrangéres. 

8 Observation au ,microscope du safran 
en poudre 

8.1 Généralités 

La méthode est applicable à l’examen du safran en 
poudre afin de déterminer si la poudre est constituée 
exclusivement des elements végétaux appartenant au 
Crocus sativus Linnaeus. 

8.2 Principe 

Verification de l’identité et de la pureté de la poudre 
de safran et recherche des élements anatomiques 
caractéristiques par observation microscopique, selon 
les conditions décrites en 8.5. Examen de I’echantillon 
dans l’eau distillée, dans une solution d’hydroxyde de 
sodium ou de potassium et dans une solution 
aqueuse iodo-ioduree. 

8.3 Réactifs 

Utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique 
reconnue et de l’eau distillee ou déminéralisée, ou de 
l’eau de pureté équivalente. 

8.3.1 Solution iodo-iodurée, solution aqueuse 
d’iode dans l’iodure de potassium. 

Dans une fiole jaugee à un trait de 100 ml munie d’un 
bouchon en verre, introduire 2 g d’iode, 4 g d’iodure 
de potassium et environ 10 ml d’eau. Laisser la dis- 
solution s’effectuer et compléter au trait repère avec 
de l’eau. Boucher la fiole. 

8.3.2 Hydroxyde de sodium ou hydroxyde de po- 
tassium, solution aqueuse à 5 % (dm). 

8.4 Appareillage 

Materiel courant utilise pour les examens microsco- 
piques, tels que lames, lamelles, scalpel, aiguilles 
lancéolées, etc., et notamment, 

8.4.1 Microscope, permettant l’observation sous un 
grossissement de xl 00 à x400. 

8.5 Mode opératoire 

8.5.1 Prise d’essai 

Prelever une prise d’essai de l’ordre de 0,001 g à 
0,002 g, mais la quantité peut varier en fonction de 
l’échantillon a analyser. Si les éléments caracteris- 
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tiques sont rares, il est recommande de monter (de 
préparer) plusieurs lames. 

8.5.2 Préparation pour l’observation dans l’eau 

Cette observation permet de voir tous les elements 
de la poudre. 

Sur une lame porte-objet, déposer une goutte d’eau. 
Avec la pointe d’un scalpel ou d’une aiguille lancéolée, 
prélever la prise d’essai (8.5.1) et la délayer dans l’eau 
placée sur la lame jusqu’à ce que la poudre soit bien 
mouillée. Recouvrir d’une lamelle en appuyant Ié- 
gèrement. 

NOTE 4 La quantité d’eau à déposer doit permettre de 
bien mouiller toute la poudre, mais ne doit pas être en ex- 
cès et sortir de la lamelle. 

8.5.3 Prbparation pour l’observation dans une 
solution aqueuse d’hydroxyde de sodium ou 
d’hydroxyde de potassium 

Cette observation permet d’eclaircir les préparations 
en detruisant totalement ou partiellement la majeure 
partie du contenu cellulaire et notamment l’amidon. 
Les élements cellulaires sont ainsi plus nets et plus 
faciles à observer, surtout les elements scléreux, les 
vaisseaux, les fibres et les epidermes. Les cléments 
minéraux ne sont pas altérés. 

Opérer comme indique en 8.5.2, mais en remplaçant 
l’eau distillée par une solution aqueuse d’hydroxyde 
de sodium ou de potassium à 5 % (8.3.2). 

Attendre quelques minutes pour eclaircir le milieu. 

8.5.4 Prbparation pour l’observation dans une 
solution aqueuse iodo-iodurbe 

Cette observation permet de voir les grains d’amidon 
qui se colorent en bleu noir ou violet noir. 

Opérer comme indique en 8.5.2, mais en remplaçant 
l’eau distillée par une solution aqueuse iodo-ioduree 
(8.3.1). 

8.5.5 Observation 

Placer chacune des lames préparées selon 8.5.2 a 
8.5.4 sous le microscope (8.4.1) à un grossissement 
pouvant aller de x100 à x400, et procéder a I’obser- 
vation de la structure anatomique du safran (voir 8.6). 

NOTE 5 Ce n’est qu’à la faveur de petits détails de 
structure, ou meme par comparaison de leurs dimensions 
respectives, que l’on pourra déterminer avec certitude I’ori- 
gine de tel ou tel tissu. 

8.6 Structure anatomique du safran 

8.6.1 Section transversale pratiquee dans un 
stigmate (voir figure 1) 

La section présente les parties suivantes: 

- un parenchyme, forme de cellules polygonales ou 
arrondies sur leurs angles, à parois peu épaisses; 

- des faisceaux vasculaires, à section arrondie; 

- un épiderme, compose d’une rangée de cellules 
tabulaires legèrement allongées perpendiculai- 
rement a la surface du stigmate et recouvertes 
d’une cuticule peu épaisse. Certaines cellules 
épidermiques sont garnies sur le milieu de leur 
paroi extérieure d’une petite papille. 

8.6.2 Caractères de la poudre de safran 

Les caractères microscopiques essentiels sont les 
suivants: 

fragments de l’extrémité supérieure des stigmates 
garnis de grosses papilles allongées en forme de 
poil pouvant atteindre 150 prn de longueur (voir fi- 
gure 2); 

debris épidermiques de stigmates garnis de pe- 
tites papilles arrondies (voir figure 3); 

grains de pollen arrondis de gros diamètre (85 prn 
à 100 lrn) à membrane épaisse et lisse et avec 
une exine finement criblée (voir figure4); 

On peut observer, en outre (voir figure 5) 

- des débris parenchymateux; 

- des debris d’épiderme du style qui est constitue 
par de longues cellules à parois minces et Ié- 
gèrement sinueuses; 

- des débris des faisceaux vasculaires minces. 

IMPORTANT - La poudre de safran ne presente 
ni cellules sckeuses, ni fibres, ni poils tecteurs, 
ni grains d’amidon. Le contenu des cellules se 
dissout dans l’eau en la colorant en jaune orange. 
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j&- Epiderme supérieur AJI . 

J2e- Faisceaux fibro-vasculaires 

Parenchyme 

Epiderme inférieur 

Figure 1 - Section transversale du stigmate du safran 

Figure 2 - Extrémith supérieure du stigmate du safran 
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